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ia presente invention coneerne un procdd^ de traite- 
ment de fibres synth^tiques avec dee compositiona d'organo- 
silozanes et les fibres trait^es ainsi obtenues. Selon un de 
ses aspects, -la presente invention coiicerne un proc^^ pour 
5 donner des propri^t^s amdliordes telles au'une meiUeure "min" 
a des textiles constitu^s de fibres aynthetiques sans altera- 
tion des caracterietiques de combustibilite' re'duite des textiles. 

Des compositions organoailiciciues sont bien connues 
pour traiter des textiles afin de leur donner des propriet^s 
10 avantageuses telles que de W", de comporteinent antistatigue, 
de repulsion pour I'liuile et de resistance an ddchirament ame- 
lioree. Par example, il est comu depuis longtemps d'appliquer 
Tme composition d'organopolysiloxane durcissable sur un tissu 
ou une fibre et de durcir ensuite I'organopolysiloxane appliau^ 
15 par I'action d«un durcisseur de manlfere h produire une fibre 
clui est entour^e par une gaine, c'est-^niire enrobe'e dans une 
game de la composition d'organopolysiloxane duroie. 

Toutefois, une con5.ositiQn durcissable a deux consti- 
tuants presente certains incomr&ilents. Par exemple, ies oompo- 
0 sxtions durcissables doivent souvrent &tre prgparees, transport 
t€es et conservdes en deux pa<iuets ou plus non-^urciasables, 
4U1 sont me'langds pen avant le moment prevu pour I'utilisation 
de mani&re k dvlter un durcisBement premature de la composition. 
Cette exigence est coftteuse, peu commode et entraine une perte 
de temps. De plus, dea ^uantit^s relativement grandes d'une 
composition durcissable k deux oonstituanta doivent gtre ajou- 
t^es II un tissu ou h une fibre pour donner h la composition 
durcie une intdgrit^ suffisante pour qu'erLe resiste a un enle- 
vement m^oaaique, oorame par abrasion. 

Un inconvenient de plus en plus important des traite- 
ments des textiles par des compositions durcissables h deux 
oonstituanta est la tendance de I'organosiloxane durci, qui 
est fortement reticule, h degrader lea propriete's de combusti- 
bilite reduite du textile, en particulier la proprie'td de com- 
bustibility reduite due a I'^gouttage par fusion d»un textile 
thermoplaatique. Bien que certains textiles comme la laine aient 
une certaine combustibilite reduite inh^rente, de nombreux tex- 
tiles synthetiques tela que dea matiferes thermoplastiques comme 
le t^r^phtalate de poly^thyl^e et le nylon mettent en Jeu une 
fusion du textile enflammd et un dgouttage de la mati&re en 
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coura de combustion poux ^loigaer la flame et la chaleur du 
textile et r^uite ainsi la combustibilite. On a trowe que la 
presence de certains organosiloxanes durcis sur la surface de 
ces textiles g§ne oette action d'egouttage par fusion et degrade 
5 la caracteristicLiie de combustibility r^uite du textile. 

la presente invention a pour but de f ournir un pre- 
cede pour traiter de maniere durable des fibres s3ra.thetiq.ues de 
manifere a ameliorer les caracteristiques, telles que la repul- 
si-vite pour I'eaa, I'elasticite ou resilience et la "main", 
10 d'un textile constitue de ces fibres sans degrader la caraete- 
ristique de combastibilite reduite de ee textile. 

C'eat aossi un but de 1 'invention de foumir un pro- 
c6a4 pour traiter de mani&re durable des textiles comprenant 
Tine fibre syntMtique avec un polydiorganosiloxane qui n*a pas 
15 besoin d'un duroieseur pour causer la reticulation du polydi- 
organosiloxane. 

Ces buts et d'autrea sent atteints par le procede 
saLon I'invention, qui comprend I'application sur des fibres 
synthetiques de certains polcydiorganosiloxaaes contenant des 
20 radicaux amino lies au silicium et le chauffage du polydiorgano- 
sLoxane applique, ia fibre traitee resultante porte, fixe dura- 
blement sur sa surface, un polydiorganosiloxane reticule qui 
resiste a. 1« enlevement par lavage. Un tissu d»une combastibi- 
lite reduite constitue de ces fibres traitees a des proprietes 
25 amilior^es, telles que la "main", sans avoir ses caracteristi- 
ques de combustibility rdduites quand le pol^iorganosiloxaae 
est l^ferement reticule. Des textiles comprenant des fibres 
synthetiques et d'autres fibres, telles que de coton, peuvent 
aussi Stre traitds par le proc^d^ selon la presents invention. 
50 I<a prdsente invention concffme un procedS pour traiter 

une fibre synthdtique et la fibre traitee ainsi obtenue, oe 
precede comprenant I'application sur la surface de la fibre 
d»une con^osition liquide constituee essentiellement d*un poly- 
diorganosiloxane a groupes teiminaux triorganosiloxanes conte- 
35 nant une moyenne d'au moina deux mailLes siloi^es contenant 
de l»azote par molecule de polydiorganosiloxane, les mailles 
siloxanes contenant de 1' azote portant un radical aliphatique- 
ment satur€ de -PnTimle -RHMBS^OE^) ^MR" dans laquelle a 
est 0 ou 1 , E» repr^sente un radical hydrocarbon^ divalent et 
40 R« repr^sente un atome d»hydrogkie ou un radical hydrocarbon^ 
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monovalent, tous lea radicaux organiques #ventuels restants 
dans le polydiorganosilozane etant des radicauz monovalents, 
exempts d'insaturation aliphatique, choisis parmi les radiclux 
hydrocarbon^s et les radicauz hydxocarbon^s fLuores, et le cha«f- 
5 fage du pol^rdiorganosiloxane k grbupes terminauz triorgano- 
siloxanes appliqud, de mani^re h obtenir xme fibre synth^ti<iue 
traitee ayant, fixg durablement sur sa surface, im polydiorgano- 
siloxane reticsul^. 

Par "fibre syntbdtique", on designs une fibre ou un 
10 filament constitute essentiellement d»un polym^re syntHetique 
et de tons autres constituants couramment utilises dans des 
fibres synthetiques tels que des delustreurs, des additifs igni- 
fuges et des coloi^ts. 

Par "fibre synthdtique", on d^signe aussi une fibre 
15 ou un filament synthttique unique, ou une multipiicite de fi- 
bres comprenant des fibres synthetiques comme un faisceau ou 
une mfeche de fibres ou de filaments, un fil, une mati^re de 
rembourrage ou un tissm, tel qu'un tiseu tisse, un tissu agglo- 
mere au hasard et un tissu tricote. 

Les fibres synthetiques comprennent, non limitative- 
ment, des fibres de derives de cellulose comma d» acetate de 
cellulose; des, fibres vinyliques comme de polysthylfene, de poly- 
propylene et de polyacrylonitrile, et des fibres de condensa- 
tion comme de polyamides, de polyesters, de polydmides et de ' 
25 polycarbonates. 

Sent particulierement interessants pour les buts de 
la prdsente invention, les polyamides, tels que les nylons, et 
les polyesters comme le t^r^pbtalate de polyethylene qui sont 
employes pour preparer des fibres orienttes et non-orlent^es 
30 utilisees pour former des filaments, des fils, des matieres 
de rembourrage et des tissus tels que des tissus tisses, des 
tissus trieotts et des tissus d^sordonnts ou non-tisses. 

Ja composition liquide qui est appliqute sur une sur- 
face d«une fibre selon la prtsente invention est constitute 
35 essfflitiellement d»un polydiorganosiloxane li groupes terminaux 
de blocage triorganosiloxanes. Iia composition liquids pent Stre 
constitute uniquement d»un polydiorganosiloxane liquids. En 
variants, dans les cas oil Is polydiorganosiloxane n'sst pas 
un liquids dans les conditions ambient es, une composition li- 
40 quids pent 8tre preparte par un proctdt approprit quelconqu,e. 
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Par ezemple, on peut preparer xme composition liqnide eadis- 
solYant ou dispersant ou emulsiofinant un polydiorganosilozane 
iion-li<iaide dans un milieu appropri^ tel q.u«un liquide organique 
ou de I'eau. Bvidenment, il y a lieu d© comprendre qu'tm'poly- 
5 diorganosiloxane liquide peut aussi Stre dissous, diverse ou 
^muleiome h la place ou en plus d'un poljdiorganosiloxane non- 
liquide dans le proce'de appropri^ pour preparer une composition 
liquide. 

Par "conditions amMantes", on desi^ les conditions 
10 de temps, de temperature et de pression qui sont utilisdes du- 
rant le traitement de la fibre selon le procdde de la pr^seate 
invention. Ainsi, il eat compris dans le cadre general de la 
pr^sente invention d'appliq.uer k une fibre uns composition qui 
peut 6tre non-liquide h la temperature ambiante, i^s qui sera 
15 un liquide k une temperature plus elevee pourant 8tre utilis^e 
dans le proc^e selon la presente invention. 

La oonrposition liquide peut contenir aussi des cons- 
tituents non-essentiels tels que des pigments, des agents emul- 
sxonnants, des additifs ignifuges, des plastifiants, des agents 
antistatiques et des parfums, si on le desire. 

Dans de nombreux cas, il est avantageux d'appliquer 
et de fixer d«une manLere durable une tres petite quantite, 
par ezemple moins de 1^ en poids, par rapport au poids de la 
fibre, de polydiorganosilozane sur une surface d'une fibre. 
25 A cet effet, il est souvent avacbageuz de preparer une solution 
dilute ou ime suspension ou une 6auision du pol^iorganosllozans 
et d«appliquer k la fibre la composition liquide dlLude rdsul- 
tante. 

La viscosity de la composition liquide n»est pas crl- 
30 tique. La composition liquide doit dtre suffisamment fluide 

pour pemettre son utilisation dans le proc&g selon la presents 
invention, c»est-a-^re qu»elle doit gtre applicable but la 
surface d^siree de la fibre daas les eooditiona ambiantes. la 
volatility du polydiorganosiloxane doit Stre suffisamment fai- 
35 Tale pour qu'il en reste au moins une partie en_ contact avec 
la surface de la fibre dans les conditions ambiantes de mani^re 
que cette partie se fize durablement la surface de la fibre. 

Le polydiorganosiloxane k groupes termlnanx triorgano- 
silozanes est de pr^f Irenes un liquide ayant une vlecosite de 
40 moins d'environ 100 pascal-secondes (100 000 cPo) a 25«'0. Des 
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resultats aYantageux en ce ^ui concexne la "inaizi- teztile 
coBprenant la fibre trait^e aont obterms g«aBd 0^ viseoeite' du 
polydlorganoailozane 2500 a une valeur inf^rieure k 10 pascal- 
secoMes, e^ particulier coi^riae ^tx-e 0.1 et 5 pasoal-aecoMes. 

^® f '^Wo^gaoosiloxaae k groupes terainaux de blo- 
cage triorganosUoxanee est constitue esseutieUemeat de maillea 
teimaales triorganosiloxaneB * la fox^ae E-SLO^ et de mailles 
de chalne diorganoailoxanes de la formnle H2liQ,;„. a)eB guaa- 
txt^s de l.ordre de traces d'autres mailles siloiLeB da^s le 
10 polydiorganosiloxane, conooe de milles SIO, et KglO,,,. aui 

aont noz^e^ent presentee coxMe impuretes^^L les po{^organo- 
sUozanes du conmerce, sont eon^rises dans le cadre genei^ 
de la presents invention, les radicaux £ des B.ailles siloxanes 
cx-dessus sont li^s aa silioim par une liaison silicim-carbone 
15 et sont soit des radicaux contenant de l»azote de la f ox^iLe 

(NEH5l2CH2)^HHR% soit des radicauz hydrocarbon^ monovalents 
ou des radicaojx hydrooarbones £Luor€s monovalents, ^ni sont 
tone exempts d'insaturation aliphatique. 

Les radicaux appropries contenant de I'azote de la 
20 formule ci-^essua sont lies an silicinm par me valence d«nn 
radical S' divalent, l«autre valence de ce radical tt» ^tant 
li^e a l»azote. Les radicanx hydrocarbonfe divalents H' pewent 
Stre des radicaux sature's tels que des radicaux aleoyl^e de 

25 -CH2aH(aH3)(H2-, et -.(Ce^)^- et des radicaul cydcale^ylL? 

de la formule g^nerale -O^E^^^^- , comme le radical cydoh^yl^ne- 
1 ,4; et des radicaux aromatiquement non-satur^s tels que p- 
Ph^nylfene m^pH^nylfeue, '(as^)^G^u^^, -i(^)^C^E^icm^)^- et 
leurs derxv^s alcoyl^s sur le noyau. Dans les f oLllIs ci-dessus 

30 n pent avoir me valenr de 1 k 18. de preference de 3 a 8, 11- * 
mites incluses. Les polydiorganosiloxanes dans lesquels lea 
radicaax contenant de I'azote li€s au sillciim contiennent un 
radical propylene tel que -CHgCHgCBg- ou un radical propyl&ne 
alcoyie tel que -CH2aH«JH^)aa2- comme radical E- sont pref&-es 

35 pour des raisons de facility de synthese et de disponibilite. 

Des radicaux azotes appropries de la foramle ci-deesus 
contiennent aussi un radical monovalent. R" li^ h I'aaote qui 
pent Stre de I'hydrog^ne, ce qui est pr^fer^, ou un radical 
hydrocarbon^ monovalent exempt d'insaturation aliphatique comme 

40 des radicaux alcoyle de la formule gen^rale -0^, tela que 



-2379643 . 

mdthyle, -ethyle, propyle, butyle et isol5utyle, et des radlcaux 
cycloalcoyle'de la formule gdn^rale -0^^^^ come cyoloHezyle; 
et dee radicauz aromatiquement non-salnires tela que pii^nyle, 
benzyle et, tolyle. Dans lea forraules oi-dessus, m peut avoir 
5 ime valeur de 1 h 18, de pr^flrence de 1 ^ 6, liites incluses. 

Sous radicaux R des mailles siloxanes, qui ne sont 
pas des radlcaux conteaant de l»azote de la formule d-dessus, 
_ sont des radicaux manovaLents, exempts d'lnsaturation alipha- 
tique, choisis panni les radicairx hydrocapbones moiKyvBleats, 
10 deslgnes ci-dessus par R", et des radicauz iQrdrocarbones fltiores 
monovaleats tels que 5,3,3-trifluoropropyle, pentafluorobutyle, 
peatafLuorophdnyle et a,a,(i>-trifluorotolyle. 

n y a lieu de comprendre que des quantit^s de I'ordre 
de traces d'autres radicaux monovaleats peuvent Stre presentes 
15 oomme radicaux R dans le polydiorganosiloxane coome radicaux 
constituant des impuret^s, tela que des radicaux resultant du 
proc^e particulier de preparation des polydiorganosiloxanes, 
oomme d€crit ci-aprfes. Par exemple, un precede conmode pour 
preparer des siloxanes eontensmt de 1' azote consist e a faire 
20 reagir une amine appropriee avec un silozaae ou un silane qui 
porte un radical chloropropyle. Fn pourcentage important des 
radicaux chloropropyle est ainsi transforme en radicaux amino- 
propyle, tons radicaux chloropropyle non transformes eventuels 
restant conaae radicaux constituant des impuretes. 
25 ^ Confoim^ment k ce qui pr^clde, des polydiorganosiloxanes 

a groupes terminaux triorganosiloxanes utilisables dans le pro- 
Gea.6 selon la pr^sente Invention sont ccnstituds esaentlelle- 
ment de mailles siloxanes contenant des radicaux azotds tels 
que R"m(CH20H2NH)^R«SiO^/2 ^ ^"mCS^(M^)^4±0^,^ et de 
30 mailles siloxanes exentptea d» azote conaae -BiOwp et -SiO 
oil les valences libres du silicium sont satisfaitea par des 
radicaux R exempts d'azote. Des radicaux R exempts d'azote pre- 
feres sont les radicaux methyle, phenyle et 3,3,3-triflaoro- 
propyle et le radical R contenant de 1» azote prefere est 
35 -CH2CH2CH2mCB[2^™2 ainsi naissanoe aux mailles 

siloxanes pr^f^r^es des forntules (.05^)^810^,^, CP^CHgOHp- 
(CH3)2SiO,/2, CH3(CgH5)2SiO,/2' W'^h^^^WZ* ^^)2^i-0o/.. 
CP30H2CH2(CH3)^02/2, CH3(0gH3)gi02/2, WzSi-O^/J ' 
Z(CH3)2SiO^/2' Z(06H5)2SiO,/2' '^^W^'^^^^^mJ ^^^Z^^^)- 
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ou Z represent, le radical -^^S^^m^^^ prJirZ'' 

rite, 4e preferenoe plua de 90)(, des aaillea sll^anes a<art 
des^s ^i^x^^ 

W ^^or.e . de. t^es cc^enent de. «tae. eZe- 
tiques irraitees avec eux. 

sxloxanes porte au moins deux BaiHes siloxaneB qui coutiex.^ 

es Plus grandes de .allies eiloxanee a^'es, .coL 
15 sill; ll ' / ' utillaablea auaei dans le procad^ 
15 3^on la presente Ideation, donmnt naiasance ^ des poH^iorgano- 
axloxanes plus dtroite.ent r^tloul.e fix^a de fa,on dLaSe 
^ la surface du textile. Co«e xMi^u^ ci-desaus, los aaillea 
B^^es ^e'es du polydlor^oanaxane K gropes tex^l^ 

20 -lo^anes ou des znames de chatne diorganosiloxa.es ou des 
maxllea siloxanes tant terminalea que de chains. 

tertxle eonstitue de ladite fll^re synthetique selon le procedd 
de la presente inyentxcn, aana degrader lea caractdristiques 
d.xnnaMaamit^ r^uite de la fibre ou du textile, le p!ly^- 
organcBiloxane ne doit pas contenir plus d^une Moyenne d^e^n 
deux mailles Biloxanes amin^es, oonme ddcrit ci-desaus, par 
Too ^n-; ^^.r"'''-'' ^°^io-^03iloxaae ayant 3uaqu»k 
.0 r^"" ^^^^^^ ^o±t contenir aeulement deux 

50 ^iiea BXloxanes ami^'es pour pr^senrer lea caract^ristiques 
d.xnflamnabilite reduite de la fibre ou du tisau traitds. Un 
polydiorganosiloxane ayant pfcis de 100 maiUes siloxanes pent 
contenir de deux h en^n 4 milles de siloxane aBdnees par 
molecule pour preserver les caract^istiquea de cambuatibilite 
rediute. 

^'^ffl^^ilit^ dtun textile eat souveat d^tennin^e 
conforn^t a la noime no pp 3.71, ng^^^ Hamability 

of Chxldren.s Sleppware" du Department of Ocmerce dee Etats- 

Unis d«Am^rique. Pour satisfaire h la norme DOO PP 3-71 xm 

40^ ^chantmon de tissu sp^cifi^ ne doit pa. brfller sur aa'longueur 
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eatiere de 254 mm et la lortgaeur carbonisee ne doit pas dipas- 
ser 177,8 mm. De plus, toute matiere tomtaat de I'eohaatilion 
en cours de combustion ne doit pas brCaer (feu residuel) pen- 
dant plus de 10 secondes. Pour les Mts de'la presente invention, 
5 les caxacteristiques de combustibilite redulte d'un textile 
sont ddteminees par les exigences de loiigueur cartonisee et 
de loiigueur de combustion de la noxme DOC 3-71 , comme mis 
en oeuvre dans la norme DOC 3!l'-5-74,. et ne tiennent pas compte 
des caracteristiques de feu residual de l^echantillon. Ainsi, 
10 si sur cinq, echantiUons aucun ne brCae sur sa longueur entifere 
et si la longueur moyenne de la partie carbonises des cinq, echan- 
tillons ne depasse pas 177,8 mm, I'dciiantillon a une combusti- 
bilite reduite satisfaisaate. 31 un textile non modifie par 
le precede selon I'invention satisfait a la norme DOC W 5-74, 
15 un textile identique modifie par le precede selon 1' invention 
pent satisfaire aussi h cette norme, suivant que le nombre de 
mailles siloxanes rinses dans le polsrdiorganosiloxane est su- 
periefur ou n^est pas superieur a deux environ. Par "textile 
identique", on veut dire q.ue les echantillons d^essai ont ete 
20 preleves dans le m%m textile et ont 4te exposes aux memes con- 
ditions, telles que de lavage ,^ ringage, sdchage, chauffage et 
le precede selon la presente invention, h ceci pr^s que le tex- 
tile modifie a 6te en contact avec ime composition llquide cons- 
tituee essentiellement du polymere polydiorganosiloxane durant 
25 au moins une partie de l^etape de chauffage tandis q.ue le tex- 
tile non modifie n«a pas subi un tel contact durant I'etape de 
claauffage. 

Des precedes pour preparer les poller es polydiorgano- 
siloxanes a groupes terminaux triorganosiloxanes qui sont uti- 

50 lis^s selon la presente invention sont bien -connus dans la tech- 
nique. Ainsi, un polydiorganosiloxane a groupes teiminaux tri- 
organosiloxanes portant un nombre limite de groupes d'une reac- 
tivity appropriee tels que sSiH ou mSlCM^CE^CE^Gl pent gtre 
mis a reagir avec GK^^(QE^)QE^m^aK^m^ ou R^I^GE^OE^m^, res- 

35 pectivement pour donner Tin polydiorganosiloxane analogue dans 
lequel les groupes reactif s ont ete transf ormes en groupes 
-(Mgfmi(]E^)(m^mGE^(JE^m^ et aHgOHgOHglEaHgGHgllHg, respective- 
ment. De petites quantites de groupes sSxH ou rSiO^CagCHgCl 
n'ayant pas r^agi peuvent rester coimne groupes constituant des 

40 impuretee, comme expliq.u6 ci-dessus. Bn variante, un polydi- 
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en eduolibre. -Par exeii5>le, lea- brevets des B.Tr.A. no 3 033 815 
5 a«x noms de Pike et autres, 3 146 250 au ncna de Speier et 
5 355 424 au nm de Browx contierment des enBeiguemezits gui 
peuvent gtre adapte's pour preparer das polydiorganosilc^canea 
utilisables dans le procede seLon la prdaente invention. 

^ general, on pref&re preparer des poljdiorgano- 
10 sxlozanes appropri^s par Mse en ^quilibre du prodnxt d'hydro- 
lyse d un silane tel <iue m(CE^CR^y^rs±iR»)Y^ avec un ' 
sxloxane cycliaue de la fozmule (RgSiO)^ et une source de »ail- 

hX'^? °™ oil Y eat un groupe ou atome 

hydrolysable, z a une v^eur de troia ou plus et R et sont 
15 tela oLue ddfljiis ci-deasus. 

Tin polydiorganosiloxaae k groupea terminaux de KLo- 
cage trlorganoailoxanea particuliferement pr^f^re pour le pro- 
c€d€ selon la preaente invention peut fetre prepare' en hydroi^. 
sant H^HCHgCH^MCe^CHgCHgSKaH^) (00^)2 dans un exc^a d'eau 
20 et en mettant en equilibre le produit d'hydrolyse resultant 

aveo du dime'thyleyclopolsrailoxane et du decajnetbyltetrasrioxane 
en utilisant un catalyseur basiaue tel que KOE, pour obtenir- 
m POlydiorganosiloxane ayant environ 100 mailles silozanes, 
-dont 2 portent dea radioauz amino^thylaminopropyle, 

ITne composition licLuide particuli&rement prd«r^e 
pour le procede selon la preaente invention peut &tre pr^paree 
en preparant une ^sion aqueuae dilute du polydiorganoailoxane 
particuli^rement pre'fdrd ci-dessua, en utilisant un agent 6aul- 
aionnant appropri^ tel au»un agent ^iulsionnant non-ionique. 

Dans le proce'de' selon la pr^sente imrention, la eom. 
poaxtion linuMe peut fetre appliq.u6e sur une surface de la fi- 
bre d'une mani&re appropride quelconque comme au pinceau, par 
rxneage, par fouLardage, par iMaersion, par pulvfe-iaation, par 
saupoudrage, par des proc^d^s de tranafert thenaique et par des 
procedda k lit aulde. la composition liquide peut &tre appli- 
ance sur la surface entire de la fibre oa sur une portion quel- 
conque de la surface, comme ddsir€. 

La composition liquide appliquCe peut Stre rdticulCe 
par chauffage k une temperature con^rise entre une temperature 
auperieure h. la temperature ambiante et une temperature plus 
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tasse que la temperatvire de fusion ou de decomposition de la 
filsre synttt^tiqLue. Tout chaoffage peut gtre effeotu^ a un mo- 
ment appropri^ quelconque du moment que la fibre est en contact 
avec au moans le polydiorganosilozane pendant un laps de temps 
5 efficace. Un laps de temps efficace signifie un laps de temps 
k la temperature de chauffage particulifere qui est suffisant 
pour que le polydiorganosilozane soit reticul^ et fizd de ma- 
ni^re durable a la surface de la fibre. Ainsi, la composition 
liquids doit Stre exposes a la temperature coneemee pendant 
10 ou apres 1» application de la composition liquade a la surface 
de la fibre. 

le chauffage de la composition peut %-tre effectue 
par un proc^dl .approprie quelconque, ou par une oombinaison 
de proc^^B, comme par irradiation k I'lnfrarouge; au moyen 
15 d'un fluide chaud appropri^ comme de I'air chaud ou de la vapeur 
d'eau; par des el&ients de chauffage dlectrique et au moyen 
d'un chauffage par mlcro-ondes. En variante, le liquids peut 
atre applique sur une fibre chaude. On ne doit pas chauffer 
la fibre ou le polydiorganosilozane au point de faire fondre 
20 la fibre ou dans une mesure telle qu»il en restate un effet 

defavorable, comme de decomposition, sur la fibre et/ou le poly- 
diorganoeiloxane. - 

On a trouve que les polydiorganosilozan.es preferes 
. _decrits ci-dessua se.reticul.eront sur la. surface des fibres 
25 synthetiques h deg temperatures aussi basses que de 50 "0 environ. 
Par ezemple, le procMe selon la presents invention est utile 
comme traitement d'adoucissement de tissus dans une operation 
de lavage de linge entre SO^C et 70°0, comme dans le cycle de 
ringage et de sdchage d'une machine h laver automatique. 
30 Un article dont les fibres peuvent Stre modifiees 

par le proced^ selon la pr^sente invention peut gtre constitue 
uniquement des fibres synthdtiques ou est article peut compren- 
dre d'autres constituants qui ne sont pas des fibres synthett- 
ques. Par ezOTiple, il est compris dans le cadre g^ndral de la 
35 presents invention de traiter la surface d'un textile qui comr- 
prend des constituants tels que de la laine ou du ooton. La 
surface de ces autres constituants peut 6tre ou ne pas Stre 
modifies en mSme temps durant le precede selon la presente in- 
vention. 
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Apr^s que la fiDre a ^te trait^e. c'est^^ire aprfes 
que la composition liquide a ^t^ appliqu^e et qu'elle a ^t^ 
chauff de k une temperature appropride comme ddcrit ci-dessus 
•le polydiorsanosilozane est rdticuld et est fiid de maai^re 
5 durable a la surface de la fibre. 

Par "fixe de mani^re durable", on veut dire que le 
polydiorganosiloxane reticule iie peut pas Stre enlere' par la- 
vage de la surface de la fibre jusqu'k un niveau non detectable 
par 10 lavages a la maciiine conformdment a la me'thode d'essai 
10 de la norme AASCO 124-1973. 

Par "polydiorganosiloxane reticule", on veut dire 
que le polym&re fiid de maniere durable, ne peut pas &tre dis- 
sous dans du toluene en utilisant une ou plusieurs des techni- 
ques suivantes. llnsi, le polydiorganosiloxane est re'ticule 
15 (1) s'il ne peut pas fetre enleve' par dissolution de la surface 
de la fibre k une temperature inf drieure k la temperature de 
fusion de la fibre ou (2) si, quand la fibre est dissoute, lais- 
sent un polym&re polydiorganosiloxane, ce polym^e est insolu- 
ble dans le toluene, ou (3) si la combinaison de la fibre et 
du polydiorganosiloxane fixe de maniere durable ne peut pas 
Stre dissoute dans du toluene ou (4) si quand la fibre est fon- 
due, laissant un polymere polydiorganosiloxane, ce polym^re 
est insoluble dans le tolusne. Des solvants pour fibres synthd- 
txques et des polym^res polydiorganosiloxanes sontllen connus 
25 de ceux qui ont de Inexperience dans la technique des polym^res 
synthetiques. 

II y a lieu de comprendre que le procddd selon la 
prdsente imrention peut 6tre utilise pour modifier un produit 
final comprenant une fibre synthdtlque ou que eette fibre peut 
Stre ainsi modifide et ensuite fa?onn€e en un produit f jjial. 
Par exemple, 11 est conrpris dans le cadre gene'ral du present 
precede de modifier une fibre synthetique du un filament k un 
stade approprld quelcohque de son procdde de" fabrication ou 
par la suite, et de fabriquer ensuite un article tel qu'un fil 
35 ou un tissu a partir de la fibre ou du filament modifies. Bn 
variante, on peut former un tissu comprenant une fibre synthe- 
tique ou un fiiament et ensuite on peut modifier par le present 
precede au moins la portion fibre synthetique du tissu. 

Le precede salon la! pregente invention est illustre 
par les exemplea non lUnitatif s euivants qui enseignent le meilleur 
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mode de Mse en oeuvre conim a ce jour de 1' invention. loutes 
les parties sont dee parties en poids. - 

Tin Biloxane ayant la fonffole Me^SiO(Me2SiG)gg-. 
5 . (MeZgiO)23iEe5, dans laq.uelle Me represente CH^ et Z represente 
-GHgOHgaHglJHaHgCaagH]^ est emnlsionne en utilisant vm melange 
de 66,9 parties dieau, de 1,8 partie d»agent tensio-actif non- 
ionique Tergitol® THET-S et de 1,3 partie d*agent tensio-actif 
non ionique IgepalvS)CA-897 pour JO parties du silosane. On 
10 melange le silbxane av6c le melange ci-dessns en utilisant une 
agitation mScanique et 1* ensemble est homogeneise deux fois 
h 420 leg/cm . L» emulsion rdsultante a 30^ en poids de siloxane 
est dilute avee de l»eaa suivant le besoin pour les ezesples 
suivants, Des ecliantiLlons pes^s de tissus tricot^g prelaves 
15 et seckes de terepMalate de polyethylene (PEO!) et de nylon 
sont f oxalardes en utilisant les Emulsions ci-dess^os h diverses 
concentrations. Les echantillons foulardes sont oliaujff^s a 204^0 
pendant 90 secondes, lavespendant 15 minutes a 7700 aveo une 
solution a 0,1?J de Triton© X-100, rinces, seohes a I'air et 
20 peses de nouveau poup determination du pourcentage de fization 
du siloxane. Le a}ableau I resume les.resaltats. IDous les eciian- 
tiUons traites presentent une bonne "main" et des notes de 
pulverisation AAiTCO de 70 a 80. 
TBCmPLB 2 

25 Des echantillons de nylon et de PBC de I'Exemple 1 

ayant f ixe 4,5^ en poids de silozane sont essayes en ce qui 
concerns la combustibility reduite conf ormement a la noriae DOC 
W 5-74. Bien que I'^gouttage par jfasion de ces echantillons 
soit reduit par rapport aux tissus non trait ds, les ^cbantillons 

30 sont auto-eztinguLbles par une combinaison d«^gouttage par fu- 
sion et de carbonisation, satisfaisant ainsi a I'essai de com- 
bustibilite reduite, Les Echantillons traites sont soumis a 
une extraction par un melange de volumes Egaoz de ph&ol et 
d«o-dichlorobenzene qui dissout les fibres et laisse un residu 

55 de polydiorganosiloxane reticxilE insoluble qui ne pent pas Stre 
fondu a des temperatures aussi elevees que de 350^0. 
BXmPLB 3 

Des tissus tricot^s de nylon 6 et des tissus tisses 
de PEO? sont lav^s dans une machine a laver automatique, avec 
40 addition automatique de 10 k 50 grammes de 1« Emulsion a 30^ 
de siloxane de I'Bxomple 1 dans la machine.^ laver durant le 
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cycle de rinsage. Lea €(diantillons laves et trait^s out une 
"main" am^lioree et aont anto-extinguibles dans.l'essai d'in- 
fLammaljilitd DOO IT 5-74. 
EXEMEEB a 

Plusieurs ^chantillons d'un tiesu de EED k impression 
B.eue, d'une combustibility r^uite, traits comme dana I'Exemple 
1 et ayant fix^ environ 2,8^ en polds de polysiloxane, sont 
soumis a 10 lavages h. la machine confoim^ent a la norme AAKOO 
124-1973. Bien que les ^chantiUons perdent- environ 34^ du poly- 
siloxane fixe, lis ne pr^sentent pas de perte des caracteristi- 
ques de "main", de repulsivlt^ pour l»eaa ou d'auto-extinguibi- 
litd. D'autres eehantlllons du tissu de EBI traite sont rinces 
10 foix avec du perohloro^thyl^ne pour determination de leur 
durability au nettoyage h sec. Les ychantillons rincys perdent 
1 5 environ 60f. du polysiioiaiie f ix^ "et perdent en consequence leur 
"main" et leur repulsivite pour l»eaa. 
EKEMPIE ^ 

Des fibres de rembourrage en Tm sont traitees comme 
dans I'Bxemple 1 avec des concentrations des bains de siloxane 

20 de 0,5 et 2,0^, produisant des fixations, de siloxane de mofjis 
de 0,1 et de 4,5?5 en polds, respectivement. L^echantlTLon de 
fibres ayant fix^ moias de 0,1^ en polds de siloxane possede 
tme meilleure "main" que des fibres de rembourrage en Dacron'C 
U. L'inflanimabllite des fibres de rembourrage non traitees, 

25 des deux echantillons de fibres de rembourrage trait^s et des 
fibres de rembourrage de Dacron® II est evaln^e de deux ma- 
ni^res. Dans I'essal dit "Pan Bum", on place 0,5 g d'^chantil- 
lon dans une coupelle d'alumlnium de 5,6 cm de diam^tre x 2,0 cm 
de profondeur et I'dchantillon est enflamme avec une flamme 

30 3aune faible de bee Bunsen de 2,54 cm pendant 3 secondes. On 
note la dur^e de combustion de 1' echantillon aprfes enl^ement 
du brfileur. Dans l»essai dit "Tertioal Bum", un echantillon 
de 0,3 g est mis sous la foiaae d'tm tampon de 2,54 cm x 12,7 om, 
suspendu sur une couperie d'aluminium pour recueil des fragments 

35 en eours de combustion et 1' ecdiantiUon est enflamme a I'extre- 
mite iDferieure avec une flamme Jaune faible de 2,54 cm d»un 
beo Bunsen pe33dant 3 secondes- On note la durde de combustion 
pour I'echantillon et les fragments apr&s enlevement du brflleur. 
le a!al)leaca H resume ces r^sultats qui montrent que les fibres 
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qui oat ete traitees par le proc&^ selon la present© iirventioa 
out des oaraot^ristiques d'inflammatilite qui eont peu diff^- 
rentes de I' lnflnnrmab ilite des filires non traitees. 
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OLflBLBATr I 



Concentration du bain 
(5? en PQid s du siln-run^) 

0,5 
2,5 

5 

10,5 



Siloxane f iz^ 
en poide par rapnort au tipAn) 

nvlon 6 pEj 

3,5 1 

- 4,5 2,5 

6,5 4,5 

13 7 



TABEEAU II 



Echantj 1 1 nn 

Fibres de rembourrage non 
trait^ea 

Fibres de rembourrage en 
iDacron@- il 

Fibres de rembourra^e ayaiit 
fixe moins de. 0^1^ de 
siloxane 

Fibres de rembourrage ayant 
f±x6 4,5fo en poids de 
siloxane 



Puree de combuetion (seoondeg) 

Combustion 
Vertical des 
Burn 



Pan Burn 
15 
25 



11 



fragmentf^ 



26 



8,5 



8 
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1 . Precede de trai-tement d'toie fibre synthetique, 
caract^ris^ en ce qu'on applique h la surface de cette filxre 
ime composition liguide constituee^esseatielleELcmt'd'un poly- 

5 diorganosiloxane It gpoupes terminaiax trxorganosiloasnes conte- 
. mat ime moyenne d'au moins deux mailles siloz^es contenant 
de 1» azote par molecule de polydiorganosiloxane, ces mailles 
siloxanes contenant de I'azote portant un radical alipbatigue- 
ment sature de la formule -H* (HHaHga^)^!™'' dans laguelle a 

0 est 0 ou 1 , R» est un radical hydrocarbons divalent et R" est 
im atome d'hydrogene on un radical hydrocarbone divalent, tous 
radicauz organiques eventuels restants dans le polydiorgano- 
siloxane etaat des radicaux monovalents, exempts d'insaturation 
aliphatique, choisis paHni les radicaux hydrocarbones et les 

5 radicaux hydrocarbones fluores, et on chauffe le pol^^diorgano- 
siloxane h groupee termlnaux trior,^nosiloxanes appliqu^, de 
maniere h obtenir une fibre gur la surface de laquelle un poly- 
diorganosilosane reticule est fixe de maniere durable. 

2. Precede selon la rervendication 1, caracteriae 

0 en ce que le polydiorganosiloxane est ehauffe a une temperature 
comprise entre 50^G et 250O0 apres qu»iL ait ete applique sur 
la fibre thermoplastique. 



